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@ Microcapsule contenant au molns un principe actif, application de ces microcapsules dans des systdmes 
de liberation instantanee de principes actifs, et precede de pefliculage utile pour preparer lesdites microca- 
psules. 

(57) La presents invention concerne des microcapsules 
cSnstitu^es par un noyau interne liquide contenant au 
nx5ins un principe actif amphiphile et par une paroi enro- 
be nt led it noyau interne et realisee a partir d'au moins un 
polym^re ou copo!ym6re, caract^ris^es en ce que cette pa- 
roi est recouverte d'au moins une pellicuie exterieure ame- 
liorant r§tanch6it6. 

Application de ces microcapsules a titre de systeme de li- 
beration instantante de principe actif. 
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MiCROCAFSULES CONTSNANT AD MOINS UN PRINCIPE ACIIF, LEUR PROC£d£ DE 
PEJ^ARATEON £T LEDRS APPLtC AIIO^ 



5 La presente invention conceme des microcapsules contenant au moins un 

principe actif amphiphae et hydrosoluble, ainsi que leurs applications, en particulier 
dans le cadre d'un systfeme de liberation instantanee du principe actif, notamment par 
perforation, indsion ou ecrasement des microcapsules. 

Les microcapsules sont des particules de forme sensiblement sph6rique 
10 dont la taille s'&helonne entre 1 et 2 000 micrometres. EUes comprennent un coeur 
ou noyau interne constitud par une solution ou une dispersion de principes actif s et 
par une raveloppe externa, g&i&:alement k base de polymferes. Ces miorocapsules 
sont de type reservoir et sont celles qui sont plus particuli^ement concemdes par la 
presente invention. 

15. Une grande vari6te de ptindpes actifs peuvait fetre inclus dans les 

microcapsules. H peut s'agir de medicaments, tels que les antibiotiques, les viruddes 
ou les hormones, d'agents immunologiques, tels que les albumines, rinterf&on, les 
antigfenes, les allergenes ou bien encore des pesticides, des d&ergents, des pigments, 
des catalyseurs ou autres. 

20 De telles microcapsules peuvent done etre utilises dans de nombreux 

domaines, tels que la pharmade, la bioindustrie, la cosm6tologie, Tagroalimentaire, 
Tagrochimie, Tindustrie papetiere, etc. 

n est possible d'envisager deux modes de mise en oeuvre des 
microcapsules. 

25 Le premier mode de mise ea oeuvre est celui de la liberation prolong6e 

et contrdlde du principe actif dans le milieu ext&ieur aux microcapsules. 

Dans le deuxi&me mode de mise en oeuvre des microcapsules, on e^loite 
leur capacite k liberer massivement et instantan6ment le prindpe actif, suite k une 
contrainte m6canique, du type incision, perforation, toasement, qui engendre la 
30 rupture, Teclatement ou Touverture de leur enveloppe ext6rieure. 

Pour ce genre d'applications qui int^ressent plus particulierement la 
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presente iavention, il importe que les microcapsules aient un seuil de rupture 
precisement adapte aux facteurs devant d^clencher la libation du jmndpe actif. 

L'raveloppe polymerique doit ainsi gtre suffisamment r^sistante pour 
eviter les liberations intempestives et sufBsamment finagile pour se rompre dans les 
5 circonstances voulues. 

L'exeiiq>le de Tinclusion de microcapsules dans des gants chirurgicaux, 
susceptibles d'etre accidentellement perfor& par une aiguille, illustre ce deuxi^e 
mode de mise en oeuvre des microcapsules. 

On connait divers precedes permettantla micro-encapsulation deprincipes 

10 actife. 

Dans tous ces proc&I&, le but vis6 est d'isoler des microdoses de 
principes actifs en solution ou en suspension vis-i-vis du milieu ext6rieur, en les 
encapsulant dans une membrane hydrophobe en mat^riau polym^re. 

On a ainsi d6cnt, par exemple dans le brevet US 4 <f75 190 et dans la 
15 demande de brevet EP 0 052 610, des techniques de separation de phases ou de 
coacervation qui consistent & mettie en oeuvre un agent de coacervation, tel que les 
hiules minerales ou les huiles v6g6tales. 

De telles techniques sont tr^ delicates k mettre en oeuvre, en raison du 
£ait qu'elles donnrnt souvCTt lieu k la formation d'agglutinats qui i^ertuifoent 
20 I'obenlion de microcapsules. 

On connait, par ailleurs, des techniques de polymerisation ou de 
polycondensation interfaciale d6crites, notamment, dans le brevet BE 796 146, le 
brevet ER 2 548 046 et la demande de brevet EP 0 407 257, 

Pour des principes actifs particuliers que sont les substances amphiphiles 
25 et hydrosolubles, tels que, par exemple, les ammoniums quatemaires, la 
polymerisation interfaciale n'est pas des plus adaptee. Ced est du, notamment, au 
fait qu'elles necessitent le recours k des tensioactifs perturbant Taction et I'efficacite 
du principe actif et, en tout ^tat de cause, eUes ne permettent pas d'obtenir des 
microcapsules ayant des parois m6caniquement adapt6es k une utilisation dans im 
30 syst&me de lib6ration massive et instantan6e de principes actifs. 

D'autres techniques d'obtention de microcapsules reposent sur la 
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fonnation d'une simple emulaon huile dans eau ou d'une double 6inulsion eau dans 
huile dans eau, suivie de rextraction du solvant du polymfere, de manifere k solidifier 
celui-d. Le polymere forme la phase dite "huileuse" de ces Emulsions, 

En s'appuyant sur cette technique, la Demanderesse a mis au point des 
5 microcapsules renfermant un principe actif amphiphile et qui se sont av6r6es etre 
particulieremait appropriees pour des applications dans des systfemes k liberation 
instantanee et massive de principes actifs et, en particulier, dans les gants 
chirurgicaux. 

Cette invQition, decrite et revendiqu6e dans la demande de brevet ER 

10 n** 92r07 992, non aicore publi&, resoud notamment un problfeme aigu qui s'6tait 
toujouis pose dans ce domaine et qui est celui de la stability k T^vaporation du noyau 
inteme liquide. Ce ph&iomfene 6tait particuliferement g&nant puisqu'il induisait une 
perte de la mati&re constitutive du noyau et, par suite, un effondremoit de la 
structure d'un microcapsule, qui la rmdait inapte k Tapplication vis&. 

15 Les microcapsules d&rites dans la demande de brevet ER 92-07 992 

comprranrat une parol polym&ique hydrophobe, par exemple k base d'un 
copolymfere d'ethylfene et d'ac6tate de vinyl (EVA). De tels matfeiaux polymfaes 
sont connus pour leur aptitude k former des films parfaitement Stanches aux liquides 
k condition, bien sur, que ces liquides ne soient pas solvants des polymferes. 

20 n est done, a priori, totalement legitime de consid6rer que les 

microcapsules, de type r&ervoir, d6finies par une enveloppe polym6rique, sont 
parfaitement etanches au regard des transferts de liquides de rint^rieur vers 
rexterieur et redproquemrat 

Cette caracteristique, qui vaut aussi bien pour les microcapsules d6crites 

25 dans la demande FR 92-07 992 que pour les autres microcapsules de type 
reservoir contenant un noyau inteme avec un principe actif amphiphile et une 
enveloppe exteme polym6rique, est essentielle dans le cadre de Tapplication dont il 
est notamment question dans le present expos^. 

Dans cet etat de connaissances, la Demanderesse a pourtant d6couvert, 

30 contre toute attente, que ces microcapsules ne sont pas parfiaitement 6tanches et 
qu'elles ont tendance a relarguer aussi bien le liquide support du principe actif que 
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le piincipe actif lui-meme. 

n est du m6rite de la Demand^esse d'avoir pu mettre en Evidence cette 
anomalie des microc^sules ayant une parol en polym^, car rien ne pouvait laisser 
supposer qu'un polym^e hydrophobe ne serait pas suffisant pour assurer une 
S 6tanch&te des microcapsules. 

n a 6t£ ^gal^ent d6couvert que cette diffusion du noyau interne liquide 
au dehors des microcapsules, outre les pertes qu'elles g^nferent, a des incidences 
n^fastes vis-a-vis du milieu dans lequel sont contoiues ces microcapsules pour les 
applications, tels que les gants chirurgicaux. Le prindpe actif amphiphUe semble, 
10 en effet, k Torigine de problfemes de coagulation du latex constituant de tels gants. 

&i outre, il est clair que ce phenom^ne se traduit dans le temps par im 
grave alteration des miarocapsules, done de leur efficacit6- 

La Demandoesse a 6galem3it eu le m6rite de constater que la formation 
d'une pr^niere mraibrane, en contact avec la solution contoiant I'amphiphile, ne 
15 permet pas d'assurer une 6tanch&t6 sufiisante. Elle propose done de r^ser au 
moins une membranne ext^iieure sur la parol polym^rique. Le contact avec le 
compos6 actif ^tant r€duit durant la formation de la membrane ext6iieure, celle-d 
permet d'assurer une 6tanch61t6 sup^rieure. 

Ainsi, la pr6sente invention conceme des microcapsules constitutes par 
20 un noyau interne liquide contenant au moins un principe actif amphiphile et par une 
parol enrobant ledit noyau interne et i6ahs6c k partir d'au moins un polymfere ou 
copolym^re, caracterisees en ce que cette parol est recouverte d'au moins une 
pellicule extdrieure ameliorant retancheitt. 

Par cette disposition, Tlnvention permet d'offirir des microcapsules qui 
25 conservent toutes les proprietes des microcapsules reservoir de Tart ant^rieur, k 
savoir les caracteristiques m&:aniques ad hoc pour des applications du type syst&me 
k liberation instantante, et qui forment une barrifere extSrieure s'opposant au 
relargage du noyau interne liquide contenant le principe actif amphiphile, de meme 
qu'a la penetration de compost etrangers k Tinterieur des microcapsules. 
30 Suivant un mode de realisation pref6r6 de Tinvoition, la pellicule 

ext&ieure est de nature hydrophobe, Hie est rfelisfe k partir d'un matdriau polyra^re 
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ou d'un melange de matSriaux polym^es. 

n va de soi que rinvention n'est pas limitfe 2l I'application d'une seule 
peUicule sur la paroi polymerique des microa^sules, mais il s'avfere qu'une structure 
monopelliculaire convient parfeitement. 

Avantageusement, l'^)aisseur de cette pellicule ext&n&xrc est comprise 
entre 1 et 100, de pr6f6rence entre 2 et 50 et, plus pr6f6rentieUement encore, entre 

5 et 20 micrometres. 

Paimi les mat&iaux polymeres appropri^s, on peut cita: les polym&res 
synth6tiques, tels que le polychlonire de vinylidfene (PVDC), les polyesters 
d'acrylates et m^thacrylates, les gommes laques ou le copolymfere d'ac^te de vinyl 
et d*6thylfene (EVA), ainsi que les polymferes naturels, tels que I'^thylcellulose ou 
Tacdate phtalate de cellulose. 

n est k nota que le polymfere ou le m3ange de pdym^, destine k 
constitua la pellicule ex^euie, est aisdment choisi par I'homme du mdtier en 
fonction de la nature de la paroi polym&ique des micro«5)Sules. n est, ea ^et, 
ndcessaire de mettre mi oeuvre des matdriaux qui soioit parfadtement compatibles, 
en particulier dans la p^spective de la fixation de la pellicule sur la paioi. 

Suivant une modaUte iat^ressante de I'invention, la pellicule ext&ieure 
peut contenir au moins un agent lubrifiant et/ou au moins un agent plastifiant et/ou 
au moins un agent de charge en plus du materiau polymfere. L'agent lubrifiant peut 
6tre du stfeuate de magn6sium, l'agent de charge du talc, du kaolin calcin6 ou de la 
silice et l'agent plastifiant du dibutylphtalate, par exemple. 

Sur le plan ponderal, les miCTOcapsules de I'invention ont un noyau 
interne Uquide repr^sentant de 10 k 90 % en poids de la microcapsule, tandis que la 
peUieule ext&ieure iepr6sente de 5 St 50 % en poids de la masse totale de la 
microcapsule. 

Suivant un mode pi6f€t6 de mise en oeuvre de I'invoition, le prindpe 
actif amphiphile encapsul6 est un ammonium quatranairc, de preference le 
dim6thyldidecyl ammonium. 

Avantageusement, ce prindpe actif est present k une concentration, 
exprim6e par rapport a la masse totale de la microcapsule, comprise entre 0,01 et 
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50 % (poids/poids), de pr^fermce entre 0,1 et 15 % ^ids/poids) et, plus 
pr6f6rmtiellement racore, de 0,5 a 5 % ^ids/poids). 

Conform^ment k une autre modaIit6 int6ressante de rinvention, le 
polymere est a base de copolym^ d'ethyl&ne et d'ac^te de vinyle (EVA). Le 
5 pourcentage d'ac6tate de vinyle du copolymere est, de pr6f6r«ice, compris entre 25 
et 50 % et, plus pr^f^ntiellement encore, entre 28 et 40 % en mole. 

Pour plus de detail sur la nature des microcapsules, on se r^ferera k la 
description et aux exemples de la demande de brevet sus-€voqu6e ER n** 92-07 992. 

C^te r6f6rence n*est donnfe, 6videmment, qu'k titre illustratif et n*est 
10 nuUement limitative de la port^e de la pr^sente invention. 

En tout 6tat de cause, les microcapsules pellicul6es conform6ment k la 
pr6sente invention sont de dimensions homog^es et ont un diam&tre moyen compris 
entre 50 et 2 000 micrometres, selon les conditions d'obtention. 

Elles se prStent tr^ bien k des applications du type sy st&mes k liberation 
15 instantanee de prindpes actifs, car elles sont, en effet, suffisamment ^astiques pour 
n'etre 6a:asees et ne libdrer le principe actif amphiphile qu'apr^ I'exerdce d'une 
pression importante dt non lors d'une simple manipulation. Elles sont parfaitemoit 
stables au stockage k Tair et ne lib&rent que des quantity tr^ r&luites, voire nulles, 
du noyau interne liquide et du principe actif, lorsqu'elles sont plac^ en suspension 
20 dans I'eau. 

De teUes microcapsules sont particuli^reraent bien adapt6es k un usage 
exteme et peuvent etre incorporees, entre autres, dans des papiers, des textiles, des 
objets de pansements, des eponges, des matdriaux k base de polymferes et, en 
particulier d'elastom^res, tels que les gants k usage m^ical ou chirurgical, les 
25 preservatifs, ou bien encore dans des poudres d&infectantes ou analogues. 

La pr6sente invration a egalement pour objet im procede d'application 
d'une pellicule exterieure sur les microcapsules de I'art ant^rieur, ledit proc6d6 
permettant d'obtenir les microcapsules selon I'invention. 

Avantageusement, ce proced6 consiste k mettre en oeuvre une technique 
30 de revStement en lit d'air fluidis6. 

Selon ceproc6d6, les microcapsules solides sont mises en suspension dans 
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Tair en utilisant un lit fluidise, puis levetues par pulverisation d'une solution ou 
d'une suspension de revdtement qui se d^se sur les microcapsules et forme la 
pellicule tranche vis^. 

Les conditions genSrales de mise ea oeuvre d'une telle technique sont tout 
a fait ^ la portee de rhomme du metier. 

Dans le cadre de rinvention, la solution de revetemMt est 2L base de 
solvant organique, td qu'un alcool du type isopropanol ou dichloro-1,2 Ethane et 
contient les materiaux polymferes constitutifs de la pellicule sous forme dissoute et, 
^ventueUemmt, des additifs lubrifiants, plastifiants ou de charge. 

n est ^alement envisageable de mettie en oeuvre une voie aqueuse 
consistant k pulveriser une suspen^on aqueuse de microparticules de polym^es sous 
forme de latex. 

La mati^re sbche de la solution ou de la suspension de revfitement est 
g&i£ralement comprise entre 5 et 20 % » poids, de pr^fiSrence entre 10 et 15 % en 
poids. 

L'6paisseur de la pellicule d6pos& depend de la quantity de solution 
enrobante pulv6riste. 

La solution de revetement comprend du polymfere k raison de 50 i 90 % 
en i>oids de la matiere seche, de prefermce de 55 ^ 85 % et, plus pr6ferentiellement 
encore, de 60 a 80 % en poids de la matiere sfeche, ainsi que de Tagent lubrifiant a 
hauteur de 10 50 %, de pr6f6rence 15 k 45 % et, plus pr6f6rentiellement encore, 
de 20 k 40 % en poids de la mati^e s^he. 

L'appareillage et la m^tihodologie employes pour le proc6d6 suivant 
rinvention sont relativement classiques et sont explicit^ dans les exemples qui 
suivent et qui decrivent des tests mettant en valeur Toriginalit^ de I'invention, ainsi 
que des essais de pelliculage permettant d'obtenir des microcapsules conformes k 
rinvention. 
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EXEMPLES 

EXEMPLE 1 : EVALUAHON COMPARATIVE D£ L'^TANCBD^n^ D'UN IILM D£ 
EVA £T BE MICROCAPSULES DONT LA PAROI POLYMfeRE EST 

lA. FILM EVA : 

Une solution contenant 5 % d'EVA (commercialism sous la marque "ELVAX 40 W" 
par DUPONT de Nemours) dans du dichloiom^ane est 6tal6 sur une plaque de 
verrc, puis s6ch6 sous hotte ventilfe. Le film form^ est transf6r6 dans ime cellule de 
diffusion contenant une solution aqueuse de piincipe actif titrant k S % . Le principe 
actif est du biocide amphiphile choisi parmi les sels d'ammonium quatemaiie. n 
s*a^t prdcis^ment du chlorure de dimethyl didScylammonium ("BARDAC 22", 
LONZA RtANCE) ca solution aqueuse k 60 %. Aucun transfert de "BARDAC" n'est 
observe apr^s 72 hemes. Le film d'EVA est done parfaitement dtanche. 

1.2 Microcapsules : 

1^.1 Preparation des microcapsules : 
Les microcapsules ont 6t6 obtenues selon le proc6d6 d^crit dans la demande de 
brevet FR n"* 92-07 992. le protocole de preparation est rappel6 d-dessous. 
a) Mat^riaux : 
Le principe actif est le "BARDAC 22" de LONZA France. 
La parol des microcapsules est constitute d'EVA (6thylene/vinyleac6tate 
copolymere) contenant 40 residus vinyleacetate pour 100 r^idus totaux ("ELVAX 
40 W"). 

On utilise des compositions A, B et C pour preparer les microcapsules : 

- Composition A : 

. Glycerol (99 % Janssen Chimica) 13,25 g 

. "BARDAC 22" (LONZA) i 60 % dans Peau . 2,65 g 
. Erythrosine B (jANSSEN Chu^CA) 0,10 g 

- Composition B : 
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. Cyclohexane (Laur¥LAB) 69 ml 

. "ELVAX 40 W" (Ddpont DE NEMOURS) . . 12 g 
- Composition C : 

. Propane diol 1.2 (99 % JANSSEN CHnvnCA) . 454 cc 

5 . Butanol 1 (Laurylab) 131 cc 

La composition C donne naissance k trois sous-comjwsitions : 

• . Ci ou pied de cuve : C 350 cc 

Q' ou lubiifiante : 

C 50 cc 

10 talc officinal 4 g 

Qouajout 185 cc 

b) PfeTOtocole : 
1. Emulsion piimaiie : 



Dans un Erlermeyn de 150 ml contenant la composition B, ajouter sous 
15 agitation la solution A. Laisser agiter pendant 30 secondes k une vitesse 

de 800 tr/min. 

L'6mulsion obtenue a une taille de 5 a 100 /im. 

2. Emulsion secondaire : 

Dans un reacteur k fond rond de un litre, 6qmp6 d'une agitation et d'une 
20 ampoule de coulde, versa: lapidemrat Temulsion primaire dans la sous- 

composition Ci ou pied de cuve • La vitesse d'agitation est de 500 tr/min. 
Puis vCTser rapidemmt la sous-composition (ou lubrifiante). 
On commence Tajout de la solution Q. L'ajout dure de 20 k 30 min. 
On laisse I'agitation pendant 15 minutes aptts la fin de coulde de la sous- 
25 composition Cz pour compl^r I'extxaction du cyclohexane. 

3. Traitement des microcapsules : 

- filtration sur une toile de jwlyethylene de 90 fim, 

- lavage par deux fois avec 150 ml d'6thanol absolu, 

- sechage sous courant d'air. 

30 



On obtient ainsi des microcapsules contenant 45 % de liquide hydrophile, 4,5 % de 
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"BAKDAC ll'' par rapport au ix)ids de microcapsules. 

1.2 Jl Test D'ETANCHfirrfe des microcapsules : 
L'etancheite des microcapsules est appr6d€e par un test de mesure de lib^iation du 
prindpe actif apr^ conservation 72 heures dans un bain d'eau ^ 20* C. Ce test a 6t6 
realise sur di^rentes fractions en tailles du lot de microcapsules (100-400 /im et 
500-630 fim). Les resultats sont notes dans le tableau 1 ci-apr^. 

1,3 Conclusion : 

Ces tests montrCTt que TEVA sous la forme de film est impermeable k Teau et aux 
principes actifs amphiphiles mis en oeuvre, tandis que, sous la forme de 
microcapsules, il apparait clairement qu'il existe une diffusion du principe actif 
amphiphile, ainsi que du noyau interne liquide a I'ext^rieur des microcapsules, 
n faut en deduire qu'il n*6tait absolument pas Evident de mettre en lumi&re le fait 
que les microcapsules de I'art ant^eur soufGraient d'un d^faut d'6tanch£it6, 
conduisant k un relargage du prindpe actif. 

n s'ensuit que la proposition technique de surpdliculage formulae par I'invention 
n'6tait, elle aussi, pas £vidente au regard de Tdtat de la technique. 

EXEMPLE 2 : SURFELIICULAGE 

1 - Mati^xoaux et appareillage : 

Les microcapsules utilisees sont celles decrites dans Texemple 1. 

La solution de revetement est constitute par une phase organique k base de dichloro 

ly2-£thane et par 10 % de matiferes stches contenant : 

< PVDC ("IXAN SG Al" commerciaUs6 

par la Socitte Solvay S. A.) 57 % en poids/sec 

< EVA ("ELVAX 40" commercialism par la 

Soci6t6 DUPONT de Nemours) 3 % en poids/sec 

< talc steamic OOS (commercialism par la 

Society Luz£nac) 40 %en poids/sec 

Le PVDC et TEVA sont solubilises dans le solvant. Apr^ solubilisation complete, 
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le talc est ajoute. La solution est pr^ k reiiq>loi apr^ dispersion parMte du talc. 
Le dispositif utilis6 est un "spray coater", pulv6risateiir en lit d'ait fluidis6, du type 
de ceux commercialises sous la denomination "COMBICOAT 1" par la 
Societe NVRO. 

5 

2 - M£thodologie de pelucoiage ("spray coaung") : 

Les microcapsules sont, au prealable, sechees dans le "spray coater" pendant 15 mn 
k une temperature d'entrfe d'air de 35** C. n convient de veiller k ne pas d^passer 
31 k 32* C comme temperature pour les microcapsules. 

10 100 g de microcapsules s6ch6es sont introduites dans le "spray coater". 

La solution de pelliculage a €t6 61aborte de telle sorte que I'dpaisseur de la pellicule 
soit comprise entre 10 et 20 micrometres. Cette solution est pulv£ris& k un d6bit 
compris entre 2 et 5 ml/min sur les microcapsules, avec une pression d'air de 
pulverisation d'environ 1 bar. 

15 La temperature d'eatx6e d'air est fixfe k 35** C, de mani^ k avoir une temperature 
de microcapsules de I'ordre de 30° C. 

Au lerme de la pulverisation, les microcapsules sont laiss^es dans les cuves du 
"spray coater" sous agitation moderee et a une temp6:ature de 30^ C, pendant une 
durfe suffisante pour les secher. Le pelliculage a ete r&dise sur deux lots de 
20 microcapsules de tallies differentes (100 k 400 /tm et 500 k 630 fim). 

3 - Tests i>^tTANCEti^iEt : 

L'etancheite des pellicules ainsi appliqu^es sur les microcapsules est appr^dee par 
un test de mesure de liberation du prindpe actif, evoque dans Texemple 1 d-dessus. 
25 Les resultats sont notes dans le tableau 1 ci-apres. 

EXEMPLE 3 : 

Le protocole de Texemple 2 a ete repris integralement avec une solution de 
30 pelliculage presentant les caracteristiques suivantes : 
- Phase organique : isopropanol, 
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- Matieres s6ches 10 % en poids 

< Polymeres : gomme "SEPPIFILM SN" 

(commercialisee par la Soci&6 Sewic) . . 80 % poids/poids 

AgCTt lubiifiant : kaolin calcine 

("BURGESS ICEBERG" commeicialis6 par la 

Soci6t6 Omya) 20 % poids/poids 

Le pelliculage a ete r&lis6 sur deux lots de microcapsules de tallies diff6rentes (100 
a 400 ftm et 500 k 630 ^m). 

Les resultats des tests d'6tancheit6 sent port^s dans le tableau 1 ci-apr^. 
EXEMPI£ 4 : 

Le protocole de r«emple 2 a 6te rq)ris integralement avec une solution de 
pelliculage pidsmtant les caiact6ristiques suivantes : 

- Phase aqueuse, 

- Matieres sfeches : 10 % poids/i>oids 

< Polymferes : PVDC ("IXAN WA 63") . . 80 % poids/poids/sec 

< Agent lubriiiant : kaolin calcin6 
("BURGESS ICEBERG" commercialis6 par la 

SocieteOMYA) 20 % poids/poids/sec 

Le pelliculage a 6x6 realise sur deux tests de microcapsules de tailles differentes (100 
a 400 fim et 500 k 630 fim). 

Les resultats des tests d'etanchdite sont portes dans le tableau 1 d-apr^. 
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Tableau 1 



SOLimONS DE 


Taiijlebes 

rfi^MlCRQCAESUIJSS 
EN 

MICROMirTRES 


Libation de BAR0AC 
m % apiis 72 h dam Teau 


Epaisseur 

■TIT^i^RTQTIR 

KEJLUCULBIN 
MlCRC»<ffeER£S 




Avant 
sitfpcfKaiTage 


Apits 
smpdlicolage 


Exemple 1 


100-400 
500-630 


40,0 
19.1 






Exen^le 2 


100-400 
500-630 


40.0 
19.1 




9 
14 


Exenqjle 3 


100-400 
500^30 




40,0 

19.1 


; 

24,3 
11.4 


15 
15 


Ex^oiple 4 


100-400 
500-630 


40,0 
19.1 


24,5 
8,2 


10 
9 



10 

COMMESNTABSES : 

n ressort claiiement de ce tableau que les microcapsules pellicul€es conformes k 
rinvention oJffirent une tcbs bonne 6tBnch€it& et pezmettent de limiter fortement le 
IS relaigage de noyaux internes liquides et de principes actifs, tout en restant 
parfaitement appropriees, notamment sur le plan m6canique^ k des applications dans 
des syst&mes k liberation instantan^. 
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REVENDIC ATIONS : 

1 - Microcapsules constitutes par un noyau interne liquide contmant au 
moins un prindpe actif amphiphile et par une paroi enrobant ledit noyau interne et 
realist k partir d'au morns un polym&re ou copolym&re, 

caracterisees en ce que cette paroi est recouverte d'au moins une 
pellicule exterieure am^orant I'ttanchtite. 

2 - Microcapsules selon la revendication 1, caract^s6es ca ce que la 
pellicule exterieure possede une 6paisseur comprise entre 1 et 100, de pr6f6rence 
entre 2 et 50 et, plus preferentiellemrat encore, entre 5 et 20 micrometres. 

3 - Microcapsules selon la revendication 1 ou 2, caract6ris^ en ce que 
la pellicule exterieure est hydrophobe et en ce qu'eUe est realist en un mattriau 
polym^re ou un mSange de materiaux polymeres. 

4 ' !bfi(70capsules selon la revendication 3, caracttris^ ea ce que le 
mattriau polym^e est choisi parmi les polym&res synthttiques, tels que le 
polychlorure de vinylid&ne (PVDC), les polyesters d'acrylates et mttfaacrylates, les 
gommes laques ou le copolym^ d'acttate de vinyle et d'ttiiyl&ne (EVA), ainsi que 
les polym&res naturels, tels que Tttfaylcellulose ou I'acdtate phtalate de cellulose. 

5 - ftfic^ocapsules selon la revendication 3 ou 4, caract6ris6es en ce que 
la pellicule exterieure contient tgalement au moins un agent lubrifiant et/ou au moins 
un agent de charge et/ou au moins un agent plastiiiant. 

6 ' Microcapsules selon Tunequelconquedes revendications prtc^entes, 
caracterisees ea ce que le noyau interne liquide et la pellicule exterieure repr6sentent, 
respectivement, de 10 90 % poids et de 5 a 50 % en poids de la masse totale 
de la microcapsule. 

7 - Microc^sulesselonl'unequelconquedes revendications pr&:6dentes, 
caracteiisees en ce que le prindpe actif amphiphile est un ammonium quatemaire, 
de preference, le dimSthyldidecyl anunonium. 

8 - Microcapsules selon Tune quelconque des revendications pr€c6dentes, 
caracterisees en ce que le polym&re constitutif de la paroi est k base de copolym^re 
d'ethylfene et d'acetate de vinyle (EVA). 

9 - Application des microcapsules selon Tune quelconque des 
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revffldicadons 1 a 8 dans des systemes de libation instantanee de inincipe acdf . 

10 - Procede de pelliculage pennettant Tobtrntion des microo^sules 
s^on Tune quelconque des revendications 1^8, caiact6ris6 en ce qu'il consiste a 
mettre en oeuvre une technique de revetement en lit d'air £Luidis6. 
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